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Beschreibung 

Blaues Farbmittel mit besonders hoher Reinheit und positlver triboelektrischer 
Steuerwirkung. 

Die vorliegende Erfindung liegt auf dem Gebiet der Triphenylmethanfarbmittel. 
Triphenylmethanfarbmittel sind von grofter industrieller Bedeutung in der Produktion 
von blauen Druckfarben. 

In der US 3,671 ,553 wird ein spezielles Verfahren zur Herstellung besonders reiner 
Triphenylmethanfarbstoffe beschrieben. Dennoch enthalten die so hergestellten 
Produkte bis zu 1 % Aniline (nach HPLC) als Ruckstand aus der Synthese. 

In der US 5,061 ,585 wird ein speziell substituiertes Triaminotriphenylmethan- 
farbmittel als positives Ladungssteuermittel fur elektrophotographische Toner und 
Entwickler beschrieben. Diese Verbindung weist jedoch einen relativ hohen Gehalt 
an umweltkritischen Verunreinigungen, insbesondere an Anilin und Chlorbenzol, auf. 
Anilin und Chlorbenzol stellen hierbei Edukte fur die Synthese der Zielsubstanz dar, 
die durch nicht vollstandige Umsetzung oder Uberschusse als Verunreinigungen 
durch den gesamten Herstellungsprozess in das Endprodukt mitgefuhrt werden. So 
betragt der Anilin-Gehalt, gemessen mittels Gaschromatographie im Head-Space- 
Glaschen (GC-HS) nach thermischer Exposition bei 120°C fOr 1 Stunde, zwischen 
ca. 1000 und 2500 ppm, wahrend mittels Hochdruckflussigkeitschromatographie 
(HPLC) von vollstandig in Methanol geldsten Proben ca. 9000-10000 ppm Anilin 
gemessen werden. Bei der beschriebenen Verbindung wird auch ein deutlicher 
Chlorbenzol-Peak detektiert. Triphenylmethanfarbmittel mit einem Anillngehalt unter 
2000 ppm (nach HPLC) sind bislang noch nicht bekannt. 

Es bestand daher die Aufgabe, Triaminotriphenylmethan-Farbmittel mit einem 
Gehalt an primaren aromatischen Aminen, insbesondere Anilin und m-Toluidin, unter 
2000 ppm bereitzustellen. 
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Weiterhin war es die Aufgabe, das Farbmittel mit deutlich verringertem Gehalt an 
anorganischen Kationen und Anionen, wie beispielsweise Na + , K\ Al 3+ , S0 4 2 "oder CI" 
bereitzustellen. Dieser reduzierte Gehalt an anorganischen lonen kann 
beispielsweise mittels Leitfahigkeit an einer wassrigen Suspension des Produkts 
gemessen werden. 

Es wurde gefunden, dass diese Aufgabe durch ein neuartiges Reinigungs- und 
Isolierungsverfahren, wie nachstehend beschrieben, gelost werden kann. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung einer Verbindung der 
Formel (1 ) 




durch Friedel-Crafts-Alkylierung von p-Chlorbenzotrichlorid mit Chlorbenzol, 
Substitution des aromatisch gebundenen Chlors durch Anilin und m-Toluidin, 
alkalische Hydrolyse zur Farbstoffbase und Ausfallen als Farbbasensulfat der 
Formel (1), dadurch gekennzeichnet, dass das Farbbasensulfat 

a) in Wasser aufgenommen und einer ersten Wasserdampfdestillation 
unterzogen, anschlieftend filtriert und gegebenfalls bei 50 bis 180°C 
getrocknet wird, 

b) der Presskuchen mit Wasser versetzt bzw. das gegebenfalls getrocknete 
Farbbasensulfat mit Wasser angeteigt, 

c) einer weiteren Wasserdampfdestillation und Filtration unterzogen 

d) und einer Trocknung bei 50 bis 1 80°C unterworfen wird. 
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Gegenstand der Erfindung ist weiterhin eine Verbindung der Formel (1 ), 
gekennzeichnet durch einen Gehalt an primaren aromatischen Aminen, 
insbesondere Anilin und m-Toluidin, von weniger als 2000 ppm, vorzugsweise 
weniger als 1000 ppm, insbesondere weniger als 500 ppm, bestimmt durch HPLC. 
5 Hierzu wird die Verbindung der Formel (1) bei 120°C fur etwa 1 Stunde getrocknet, 
in Methanol gelost und durch HPLC analysiert (Elutionsmittel: Methanol/Wasser; 
Saule: RP-select B). 

Die erfindungsgemaile Verbindung ist auch dadurch gekennzeichnet, dass der 
besagte Amin-Gehalt, gemessen mittels GC-HS nach thermischer Belastung bei 
10 120°C fur 1 Stunde, unterhalb von 800 ppm liegt, bevorzugt unter 500 ppm, 
. besonders bevorzugt unter 300 ppm. 

• Wahrend bei der HPLC-Methode der gesamte Amin-Gehalt der Substanz erfasst 
wird (Amin + Amin-Sulfat), wird bei der GC-HS-Methode nur der flUchtige Anteil der 
Verbindungen im Gasraum fiber der Substanz detektiert. 

15 

Femer liegt der Chlorbenzol-Gehalt nach Konditionierung bei 120°C fur 1 Stunde 
und Messung mittels GC-HS unterhalb von 500 ppm, bevorzugt unter 150 ppm, 
besonders bevorzugt unter 70 ppm. 

20 Zudem liegt die Leitfahigkeit einer 5 %igen wassrigen Dispersion des 

erfindungsgemaiien Produkts zwischen 0,001 und 1 ,5 mS/cm, vorzugsweise 
zwischen 0,01 und 1 mS/cm. 

Vorzugsweise wird das erfindungsgemafie Verfahren folgendermalien durchgefuhrt: 
25 Zunachst wird eine Friedel-Crafts-Reaktion von p-Chlor-benzotrichlorid mit 

Chlorbenzol unter katalytischer Einwirkung von Aluminiumtrichlorid durchgefOhrt. 
AnschliefJend findet die Substitution des aromatisch gebundenen Chlors des Friedel- 
Crafts-Produkts durch Anilin und m-Toluidin in chlorbenzolischer LGsung statt. Im 
nachsten Schritt wird das resultierende Zwischenprodukt mit wassriger Natronlauge 
30 zur freien "Farbstoffbase" hydrolysiert. Danach erfolgt die Fallung des gewunschten 
Produkts als "Farbbasensulfat" aus der chlorbenzolischen Losung mit wassriger 
Schwefelsaure-Losung in einer FSIIkaskade mit nachgeschalteter Filtration. 
Anschlieliend erfolgt eine Aufnahme des gefallten Produkts in 70 bis 100°C, 
vorzugsweise 90 bis 100°C heiRem Wasser und eine anschlie&ende Wasserdampf- 
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Destination sowie eine nachgeschaltete wassrige Filtration zur Entfemung des 
wasserloslichen Anilin-Sulfats. Danach kann das Produkt in einem Trockenprozess, 
beispielsweise in einem Etagentellertrockner, Umlufttrockner Oder Schaufeltrockner, 
. Oder in einer Kombination davon, bei einer Temperatur von 50 bis 180°C, bevorzugt 
5 bei 80 bis 160°C, besonders bevorzugt bei 90 bis 150°C getrocknet werden, 

gegebenenfalls unterVakuum biszu lO^bar, beispielsweise bei 50 bis 100 mbar. 
Nach der Filtration wird der Produkt-Presskuchen mit Wasser in einem Verhaltnis 
von 1:1 bis 1:1000, bevorzugt 1:2 bis 1:100, besonders bevorzugt 1:2 bis 1:50, 
versetzt, bzw. bei gegebenfalls durchgefQhrter Trocknung das so erhaltene 
10 getrocknete Produkt in den beschriebenen Verhaltnissen angeteigt, und erneut einer 
Wasserdampf-Destillation und Filtration unterzogen. Danach kann erneut eine 

• Trocknung, unter gleichen Bedingungen wie oben beschrieben, erfolgen. Der 
zusatzliche Versetzungs-Schritt des Presskuchens mit Wasser bzw. der Anteigschritt 
des getrockneten Materials mit Wasser, gefolgt von der Wasserdampf-Destillation 
15 und Filtration kann 1 bis 10 mal, vorzugsweise zwei- bis viermal, wiederholt werden, 
wobei nach der letztmaligen Wiederholung in jedem Falle eine Trocknung des 
Presskuchens, wie oben beschrieben, durchgefOhrt wird. 
Urn die Wirksamkeit der Entfernung der Verunreinigungen aus dem Produkt zu 
erhShen, kann es sinnvoll sein, bereits vor der ersten Wasserdampfdestillation 
20 und/oder vor einer Oder mehreren weiteren Wasserdampfdestillationen eine 
Nassmahlung der wassrigen Produktsuspension durchzufuhren, beispielsweise 
mittels einer Zahnscheibenmuhle, Stiftmuhle oder PerlmOhle, wobei man eine 

• Teilchengrosse d 5 o von 5 nm bis 1 mm, vorzugsweise von 1pm bis 600 pm, fOr die 
gemahlenen Partikel in der Suspension erhalt. Durch diesen Schritt wird die 
25 Zuganglichkeit des Wassers zu den Verunreinigungen in den eingeschlossenen 
Partikeln erhSht und somit die Entfernung mittels Wasserdampfdestillation und 
wassriger Filtration effizienter. 

Anschliessend kann das getrocknete Farbbasensulfat durch Mahlung auf eine 
30 gewOnschte Teilchengrolie eingestellt werden. Vorteilhaft sind hier beispielsweise 
Luftstrahlmuhlen, Schneidmuhlen, HammermOhlen, Perlmuhlen sowie Prallmuhien. 
Die angestrebte Teilchengrofce, mittels lichtmikroskopischer Auswertung oder 
Laserlichtbeugung bestimmt, und definiert durch den d 50 -Wert, liegt 
zweckmaBigerweise zwischen 0,01 //m und 1000 pm, bevorzugt zwischen 0,1 und 



500 jjm und ganz besonders bevorzugt zwischen 0,5 und 400 //m. Besonders 
vorteilhaft ist es, wenn durch die Mahlung eine enge TeilchengroBe resultiert. 
Bevorzugt ist ein Bereich A (dgs-dso) von kleiner als 500 //m, insbesondere kleiner als 
400 fjm. 

Die erfindungsgemafte Verbindung enthalt uberwiegend kristalline, aber auch 
amorphe Anteile. 

Das erfindungsgemalie Produkt lasst sich zum Pigmentieren von hochmolekularen 
organischen Materialien naturlicher Oder synthetischer Herkunft einsetzen, 
beispielsweise von Kunststoffen, Harzen, Lacken, Anstrichfarben, Oder 
elektrophotographischen Tonern und Entwicklern, sowie von Tinten und 
Druckfarben. Hochmolekulare organische Materialien sind beispielsweise 
Celluloseether und -ester, wie Ethylcellulose, Nitrocellulose, Celluloseacetat oder 
Cellulosebutyrat, natQrliche Harze oder Kunstharze, wie Polymerisationsharze oder 
Kondensationsharze, beispielsweise Aminoplaste, insbesondere Harnstoff- und 
Melaminformaldehydharze, Alkydharze, Acrylharze, Phenoplaste, Polycarbonate, 
Polyolefine, wie Polystyrol, Polyvinylchlorid, Polyethylen, Polypropylen, 
Polyacrylnitril, Polyacrylsaureester, Polyamide, Polyurethane oder Polyester, 
Gummi, Casein, Silikon und Silikonharze, einzeln oder in Mischungen. 
Daruberhinaus ist das erfindungsgemSBe Produkt auch geeignet als Farbmitfel in 
Gummimaterialien, Buroartikeln, Holzanstrich- und Reinigungsmitteln sowie 
KOnstlermalfarben. Typische Druckfarben sind z.B. Offsetdruckfarben, 
lllustrationstiefdruckfarben sowie Druckfarben fur den wassrigen und 
losemittelhaltigen Verpackungsdruck und den Flexodruck. Die erfindungsgemaBe 
Verbindung kann als Farbmittel fur Druckfarben beispielsweise durch Oberfuhrung in 
eine sulfonierte Stufe und Nachbehandlung des Produkts zu einem Pulver oder einer 
Paste eingesetzt werden. Typische Handelsnamen sind hierbei beispielsweise 
Reflex Blau R54, Reflex Blau A5H-R, Reflex Blau A5H-R31, Reflex Blau A6H-R, 
Reflex Blau A6H-R31 oder Reflex Blau A6L-R31. Typische Lacke sind Autoserien- 
und Reparaturlacke, Industrielacke sowie Bautenanstrichfarben (z.B. Kunststoffputze 
oder Dispersionsanstrichfarben). Typische Kunststoffeinfarbungen sind z.B. solche in 
Hart- und Weich-PVC (Polyvinylchlorid), Polyolefinen oder Polystyrolen. 
Dabei spielt es keine Rolle, ob die erwahnten hochmolekularen organischen 
Verbindungen als plastische Massen, Schmelzen oder in Form von Spinnlosungen, 



Lacken, Anstrichstoffen Oder Druckfarben vorliegen. Je nach Verwendungszweck 
erweist es sich als vorteilhaft, das erfindungsgema&e Produkt als Blend oder in Form 
von PrSparationen oder Dispersionen zu benutzen. Bezogen auf das einzufSrbende, 
hochmolekulare organische Material setzt man das erfindungsgem§Be Produkt in 
5 einer Menge von 0,05 bis 70 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 15 Gew.-%, ein. 



Das erfindungsgemalie Produkt ist auch geeignet als Farbmittel und 
Ladungssteuermittel in elektrophotographischen Tonem und Entwicklern, wie 
beispielsweise Ein- oder Zweikomponentenpulvertonern (auch Ein- oder 
10 Zweikomponenten-Entwickler genannt), Magnettoner, Flussigtoner, 

Polymerisationstoner sowie Spezialtoner. Typische Tonerbindemittel sind 

• Polymerisations-, Polyadditions- und Polykondensationsharze, wie Styrol-, 
Styrolacrylat-, Styrolbutadien-, Acrylat-, Polyester-, Phenol-Epoxidharze, 
Polysulfone, Polyurethane, einzeln oder in Kombination, sowie Polyethylen und 
15 Polypropylen, die noch weitere Inhaltsstoffe, wie Ladungssteuermittel, Wachse oder 
Flielihilfsmittel, enthalten konnen oder im nachhinein mit diesen Zusatzen modifiziert 
werden. 



Des weiteren ist das erfindungsgemafte Produkt geeignet als Farbmittel und 
20 Ladungssteuermittel in Pulver und Pulverlacken, insbesondere in triboelektrisch oder 
elektrokinetisch verspruhbaren Pulverlacken, die zur OberflSchenbeschichtung von 
Gegenstanden aus beispielsweise Metall, Holz, Kunststoff, Glas, Keramik, Beton, 

*Textilmaterial, Papier oder Kautschuk zur Anwendung kommen. Als Ladungs- 
steuermittel bewirkt das Produkt hierbei eine ErhShung des elektrostatischen 
25 Eigenverhaltens des Pulvers oder Pulverlackes. Als Pulverlackharze werden 

typischerweise Epoxidharze, carboxyl- und hydroxylgruppenhaltige Polyesterharze, 
Polyurethan- und Acrylharze zusammen mit (iblichen Hartern eingesetzt. Auch 
Kombinationen von Harzen finden Verwendung. So werden beispielsweise haufig 
Epoxidharze in Kombination mit carboxyl- und hydroxylgruppenhaltigen 
30 Polyesterharzen eingesetzt. Typische HSrterkomponenten (in AbhSngigkeit vom 
Harzsystem) sind beispielsweise SSureanhydride, Imidazole sowie Dicyandiamid 
und deren AbkOmmlinge, verkappte Isocyanate, Bisacylurethane, Phenol- und 
Melaminharze, Triglycidylisocyanurate, Oxazoline und Dicarbonsauren. 
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Das erfindungsgemaft eingesetzte blaue Farbmittef kann auch mit weiteren positiv 
Oder negativ steuernden Ladungssteuermitteln kombiniert werden, urn gute 
anwendungstechnische Aufladbarkeiten zu erzielen, wobei die Gesamt- 
Konzentration der Ladungssteuermittel zweckma&ig zwischen 0,01 und 70 Gew.-%, 
5 bevorzugt zwischen 0,05 und 20 Gew.-%, besonders bevorzugt zwischen 0,1 und 
5 Gew.-%, liegt, bezogen auf das Gesamtgewicht des elektrophotographischen 
Toners, Entwicklers, Pulvers Oder Pulverlacks. 

Als weitere Ladungssteuermittel kommen beispielsweise in Betracht: 
andere Triphenylmethane; Ammonium- und Immoniumverbindungen, 
Iminiumverbindungen; fluorierte Ammonium- und fluorierte Immoniumverbindungen; 
biskationische SSureamide; polymere Ammoniumverbindungen; 
Diallylammoniumverbindungen; Arylsulfid-Derivate, Phenolderivate; 
Phosphoniumverbindungen und fluorierte Phosphoniumverbindungen; Calix(n)arene, 
ringfdrmig verknOpfle Oligosaccharide (Cyclodextrine) und deren Derivate, 
insbesondere Borester-Derivate, Interpolyelektrolytkomplexe (IPECs); 
Polyestersalze; Metallkomplexverbindungen, insbesondere Salicylat-Metall- 
Komplexe und Salicylat-Nichtmetalkomplexe, Salze ionischer Struktursilikate, 
Hydroxycarbonsaure-Metall-Komplexe und Hydroxycarbonsaure- 
Nichtmetallkomplexe, Benzimidazolone; Azine, Thiazine oder Oxazine, die im Colour 
Index als Pigments, Solvent Dyes, Basic Dyes oder Acid Dyes aufgefuhrt sind. 

• Besonders bevorzugt sind die nachfolgend genannten Ladungssteuermittel, die 
einzeln oder in Kombination miteinander mit dem erfindungsgemafc verwendeten 
25 blauen Farbmittel kombiniert werden konnen: 

Triphenylmethane, wie z.B. beschrieben in US-A-5 061 585; 
Ammonium- und Immoniumverbindungen, wie z.B. beschrieben in US-A-5 015 676; 
Fluorierte Ammonium- und fluorierte Immoniumverbindungen, wie z.B. beschrieben 
in US-A-5 069 994; biskationische Saureamide, wie z.B. beschrieben in 
30 WO 91/10172; Diallylammoniumverbindungen, wie z.B. beschrieben in 
DE-A-4 142 541, DE-A-4 029 652 oder DE-A-4 103 610; 
Arylsulfid-Derivate, wie z.B. beschrieben in DE-A-4 031 705; 
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Phenolderivate, wie z.B. beschrieben in EP-A-0 258 651 ; Phosphoniumverbindungen 
und fluorierte Phosphoniumverbindungen, wie z.B. beschrieben in US-A-5 021 473 
und US-A-5 147 748; 

Calix(n)arene, wie z.B. beschrieben in EP-A-0 385 580; 
5 Benzimidazolone, wie z.B. beschrieben in EP-A-0 347 695; 

Ringformig verknOpfte Oligosaccharide, wie z.B. beschrieben in DE-A-4 418 842; 
Polyestersalze, wie z.B. beschrieben in DE-A-4 332 170; 
Cyclooligosaccharid-Verbindungen, wie z.B. beschrieben in DE-A-197 11 260; 
Inter-Polyelektrolyt-Komplexe, wie z.B. beschrieben in DE-A-197 32 995, 
1 0 Salze ionischer Struktursilikate, wie z.B. beschrieben in PCT/EP 00/1 1 21 7. 

Weiterhin geeignet, insbesondere fOr Flussigtoner, sind oberflachenaktive, ionische 

• Verbindungen und sogenannte Metallseifen. 
Besonders geeignet sind alkylierte Arylsulfonate, wie Bariumpetronate, 
Calciumpetronate, Bariumdinonylnaphthaiensulfonate (basisch und neutral), 
15 Calciumdinonylsulfonat oder Dodecylbenzolsulfonsaure-Na-salz und 
Polyisobutylensuccinimide (Chevrons Oloa 1200). 
Weiterhin geeignet sind Soyalecithin und N-Vinylpyrrolidon-Polymere. 
Weiterhin geeignet sind Natriumsalze von phosphatierten Mono- und Diglyceriden 
mit gesattigten und ungesattigten Substituenten, AB- Diblockcopolymere von A: 
20 Polymere von 2-(N;N)di-methylaminoethyl-methacrylat quarternisiert mit Methyl-p- 
toluolsulfonat, und B: Poly-2-ethylhexylmethacrylat. 
Weiterhin geeignet, insbesondere in Flussigtonern, sind di- und trivalente 

• Carboxylate, insbesondere Aluminium-tristearat, Bariumstearat, Chromstearat, 
Magnesiumoktat, Calciumstearat, Eisennaphthalit und Zinknaphthalit. 
25 Weiterhin sind geeignet chelatisierende Ladungssteuermittel (EP 0 636 945 A1), 
metallische (ionische) Verbindungen (EP 0 778.501 A1), Phosphat-Metallsalze, wie 
in JA 9 (1997)-106107 beschrieben. Weiterhin geeignet sind Azine der folgenden 
Color-lndex-Nummern: C.I. Solvent Black 5, 5:1, 5:2, 7, 31 und 50; C.I. Pigment 
Black 1 , C.I. Basic Red 2 und C.I. Basic Black 1 und 2. 

30 

Das erfindungsgem§B verwendete blaue Farbmittel wird einzeln oder in Kombination 
miteinander oder mit weiteren, vorstehend genannten Ladungssteuermitteln, in einer 
Konzentration von 0,01 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise von 0,05 bis 20 Gew.-%, 
besonders bevorzugt von 0,1 bis 5,0 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmischung, in 
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das Bindemittel des jeweiligen Toners, Entwicklers, Lacks, Pulverlacks, 
Elektretmaterials Oder des elektrostatisch zu trennenden Polymers homogen, 
beispielsweise durch Extrudieren Oder Einkneten, Perlmahlen Oder mit Ultraturrax 
(SchnellrQhrer) eingearbeitet. Dabei konnen die erfindungsgemafc eingesetzten 
Verbindungen als getrocknete und gemahlene Pulver, Dispersionen oder Losungen, 
Presskuchen, Masterbatches, Praparationen, angeteigte Pasten, als auf geeignete 
Trager, wie z.B. Kieselgel bzw. mit solchen Tragern vermischt, Ti0 2 , Al 2 0 3 , RuR, aus 
wassriger oder nicht-wSssriger Losung aufgezogene Verbindungen Oder in sonstiger 
Form zugegeben werden. Ebenso konnen die erfindungsgemaiJ verwendeten 
Verbindungen grundsStzlich auch schon bei der Herstellung der jeweiligen 
Tonerpojymer-Matrix zugegeben werden, d.h. im Verlauf von deren Polymerisation, 
Polyaddition oder Polykondensation, sowie bei der Herstellung von 
Polymerisationstonern, beispielsweise wahrend der Suspensions-, 
Emulsionspolymerisation oder bei der Aggregation der Polymersysteme zu 
Tonerteilchen. 

Das erfindungsgemaJJe blaue Farbmittel sowie die Ladungssteuermittel k6nnen auch 
in Form feinverteilter wassriger, wassrig-organischer oder organischer Dispersionen 
eingesetzt werden. Die Teilchengrofien (d 50 -Werte) liegen zwischen 1 nm und 1 urn, 
bevorzugt zwischen 50 und 500 nm. ZweckmaBig sind Konzentrationen an 
Ladungssteuermittel zwischen 0,01 und 50 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 0,1 und 
30 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Dispersion. Die Viskositat einer 
solchen Dispersion liegt zweckmSfiigerweise zwischen 0,5 und 10 6 mPa s, 
vorzugsweise zwischen 1 und 5000 mPa s. 

Im Falle wassriger oder wSssrig-organischer Dispersionen wird Wasser 
vorzugsweise in Form von destilliertem oder entsalztem Wasser eingesetzt. 
Im Fall organischer oder wassrig-organischer Dispersionen werden als organisches 
Medium ein oder mehrere organische Losemittel eingesetzt, vorzugsweise aus der 
Gruppe der ein- oder mehrwertigen Alkohole, deren Ether und Ester, z. B. Alkanole, 
insbesondere mit 1 bis 4 C-Atomen, wie z.B. Methanol, Ethanol, Propanol, 
Isopropanol, Butanol, Isobutanol; zwei- oder dreiwertige Alkohole, insbesondere mit 
2 bis 6 C-Atomen, z. B. Ethylenglykol, Propylenglykol, 1 ,3-Propandiol, 1 ,4-Butandiol, 
1 ,5-Pentandiol, 1 ,6-Hexandiol, 1 ,2,6-Hexantriol, Glyzerin, Diethylenglykol, 
Dipropylenglykol, Triethylenglykol, Polyethylenglykol, Tripropylenglykol, 
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Polypropylenglykol; niedere Alkylether von mehrwertigen Alkoholen, wie z.B. 
Ethylenglykolmonomethyl- Oder ethyl- oder butylether, Triethylenglykolmonomethyl- 
oder ethylether; Ketone und Ketonalkohole, wie z.B. Aceton, Methylethylketon, Di- 
ethylketon, Methylisobutylketon, Methylpentylketon, Cyclopentanon, Cyclohexanon, 
5 Diacetonalkohol; Amide, wie z.B. Dimethylformamid, Dimethylacetamid und 
N-Methylpyrrolidon. 

Zur Herstellung stabiler Dispersionen konnen zusatzlich noch Ubliche ionische oder 
nichtionische Dispergierhilfsmittel, wie z.B. Sulfonate, Phosphate, Polyphosphate, 
10 Carbonate, Silicate, Hydroxide, Metallseifen, Polymere, wie Acrylate, 
Fettsaurederivate und Glycosidverbindungen, eingesetzt werden. 

• Weiterhin k6nnen die Dispersionen Metallkomplexbildner, wie z.B. EDTA oder NTA, 
enthalten. 

1 5 Weiterhin k6nnen die Dispersionen noch weitere Qbliche Zusatzstoffe enthalten, wie 
beispielsweise Konservierungsmittel, Biocide, Antioxidantien, kationische, 
anionische, amphotere oder nichtionogene oberflachenaktive Substanzen (Tenside 
und Netzmittel), Entgaser/Entschaumer sowie Mittel zur Regulierung der Viskositat, 
z.B. Polyvinylalkohol, Cellulosederivate oder wasserlSsliche natilrliche oder 

20 kQnstliche Harze und Polymere als Filmbildner bzw. Bindemittel zur ErhShung der 
Haft- und Abriebfestigkeit. Als pH-Regulatoren kommen organische oder 
anorganische Basen und Sauren zum Einsatz. Bevorzugte organische Basen sind 

• Amine, wie z.B. Ethanolamin, Diethanolamin, Triethanolamin, N,N-Dimethyl- 
ethanolamin, Diisopropylamin, Aminomethylpropanol oder 
25 Dimethylminomethylpropanot. Bevorzugte anorganische Basen sind Natrium-, 

Kalium-, Lithiumhydroxid oder Ammoniak. Weitere Bestandteile konnen hydrotrope 
Verbindungen sein, wie z.B. Formamid, Harnstoff, Tetramethylharnstoff, 
E-Caprolactam, Ethylenglykol, Diethylenglykol, Triethylenglykol, Polyethylenglykol, 
Butylglykol, Methylcellosolve, Glycerin, Zucker, N-Methylpyrrolidon, 1 ,3-Diethyl-2- 
30 imidazolidinon, Thiodiglykol, Natrium-Benzolsulfonat, Na-Xylolsulfonat, 
Na-Toluolsulfonat, Na-Cumolsulfonat, Na-Benzoat, Na-Salicylat oder 
Na-Butylmonoglykolsulfat. 
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Die Konzentration dieser Dispergierhilfsmittel und/oder Qblicher Zusatzstoffe in der 
Dispersion liegt zweckmafcigerweise zwischen 0,001 und 80 Gew.-%, vorzugsweise 
zwischen 0,01 und 50 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Dispersion. 
Um elektrophotographische Bunttoner herzustellen, konnen weitere Farbmittel wie 
organische Buntpigmente, anorganische Pigmente oder Farbstoffe, Oblicherweise in 
Form von Pulvern, Dispersionen, Presskuchen, L6sungen oder Masterbatches 
zugesetzt werden. 

Die organischen Buntpigmente konnen aus der Gruppe der Azopigmente oder 
polycyclischen Pigmente oder Mischkristalle (solid solutions) solcher Pigmente sein. 




Bevorzugte Blau- und/oder Griinpigmente sind Kupferphthalocyanine, wie 
C.I. Pigment Blue 15, 15:1, 15:2, 15:3, 15:4, 15:6, P. Blue 16 (metallfreies 
Phthalocyanin), oder Phthalocyanine mit Aluminium, Nickel, Eisen oder Vanadium 
als Zentralatom, weiterhin Triarylcarboniumpigmente, wie Pigment Blue 1, 2, 9, 10, 
5 14, 1 6, 56, 60, 61 , 62, 68, 80. Pigment Green 1 , 4, 7, 1 7, 36, 50 45; Orange- 

Pigmente, wie z.B. P.O. 5, 13, 34, 36, 38, 43, 62, 68,70, 72, 71, 74; Gelbpigmente, 
wie z.B. P.Y. 12, 13, 14,17, 74, 83, 93, 97, 111, 120,122, 139,151, 154, 155, 174, 
175, 176,180, 174, 185, 194, 213, 214. Rot-Pigmente, wie z.B. P.R. 2,3, 4,5,9, 38, 
48, 53, 57, 112, 122, 144, 146, 147,149, 168, 170, 175,176, 177,179,181, 184, 185, 
20 186, 188, 189, 202, 207, 208, 209, 210, 214, 219, 238, 253, 254, 255, 256,257, 266, 
269, 270, 272, 279. Violett-Pigmente wie P.V. 1,19, 23,32, RuRe wie P. Black 7, 1 1 , 
33 oder in ihrer oberflachenmodifizierten Form wie in US 5,554,739 beschrieben, 
Eisen/Mangan-Oxide; weiterhin Mischkristalle wie beispielsweise aus oben 
_ beschriebenen Pigmenten wie C.I. Pigment Violett 1 9 und C.I. Pigment Red 1 22, 
25 sowie azo-oberflachenmodifizierte Pigmente wie in WO 01/30919 beschrieben. 
Die Mischungen kSnnen in Form der Pulver, Granulate, durch Mischen vpn 
Presskuchen, sprOhgetrockneten Presskuchen, Masterbatches sowie durch 
Dispergieren (Extrusion, Kneten, Walzenstuhlverfahren, PerlmQhlen, Ultraturrax, 
Ultraschall) in Gegenwart eines Tragermaterials in fester oder flQssiger Form (Tinten 
30 auf wassriger und nicht-wassriger Basis) sowie durch Flushen in Gegenwart eines 
Tragermaterials hergestellt werden. Wird das Farbmittel mit hohen Wasser- oder 
LSsemittelanteilen eingesetzt (> 5 %), so kann das Mischen auch in Gegenwart 
erhdhter Temperaturen. durch nachtragliches AbkOhlen der Mischungs-Masse und 
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durch Vakuum unterstOtzt ablaufen. Der Flushvorgang kann in Gegenwart Oder 
Abwesenheit von organischen Losemitteln und von Wachsen ablaufen. 

Insbesondere zur Steigerung der Brillanz, aber auch zur Nuancierung des Farbtones 
5 bieten sich Mischungen mit organischen Farbstoffen an. Als solche sind bevorzugt 
. zu nennen: 

wasserlosliche Farbstoffe, wie z.B. Direct, Reactive und Acid Dyes, sowie 
ISsemittellosliche Farbstoffe, wie z.B. Solvent Dyes, Disperse Dyes und Vat Dyes. 
Als Beispiele seien genannt: C.I. Reactive Yellow 37, Acid Yellow 23, Reactive Red 
10 23, 180, Acid Red 52, Reactive Blue 19, 21 , Acid Blue 9, Direct Blue 199, Solvent 
Yellow 14, 16, 25, 56, 62, 64, 79, 81, 82, 83, 83:1, 93, 98, 133, 162, 174, Solvent 

• Red 8, 19, 24, 49, 89, 90, 91, 92, 109, 118, 119, 122, 124, 127, 135, 160, 195, 212, 
215, Solvent Blue 44, 45, Solvent Orange 41 , 60, 63, Disperse Yellow 64, Vat Red 
41, Solvent Black 45, 27. 
15 Auch kOnnen Farbstoffe und Pigmente mit fluoreszierenden Eigenschaften, wie 
®Luminole (Riedel-de Haen) eingesetzt werden, beispielsweise urn 
falschungssichere Toner herzustellen. 

Weiterhin konnen die Farbmittel auch in einer speziellen wachsgecoateten Form, wie 
in der EP-A-1 204 005 beschrieben, in Kombination mit den erfindungsgemalien 
20 Ladungssteuermitteln verwendet werden. 

Anorganische Pigmente, wie beispielsweise Ti0 2 oder BaS0 4 , dienen in Mischungen 

• zur Aufhellung. Weiterhin sind Mischungen mit Effekt-Pigmenten, wie beispielsweise 
Perlglanz-Pigmenten, Fe 2 0 3 -Pigmenten (®Paliochrome) sowie Pigmenten auf Basis 
25 cholesterischer Polymere, die in Abhangigkeit vom Beobachtungswinkel 
unterschiedliche Farbeindriicke ergeben, geeignet. 

Elektrophotographische Toner und auch Pulverlacke konnen weiterhin noch Wachse 
enthalten. Der Begriff "Wachs" bezeichnet eine Reihe naturlicher Oder kOnstlich 
30 gewonnener Stoffe, die in der Regel folgende Eigenschaften aufweisen: Bei 20°C 
knetbar, fest bis bruchig hart, grob bis feinkristallin, durchscheinend bis opak, jedoch 
nicht glasartig; Qber 40°C ohne Zersetzung schmelzend, schon wenig oberhalb des 
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Schmelzpunktes verhaltnismafJig niedrigviskos und nicht fadenziehend, stark 
temperaturabhangige Konsistenz und Loslichkeit, unter leichtem Druck polierbar. 

Als Wachse werden bevorzugt: Naturwachse, wie Pflanzenwachse, z.B. 
Carnaubawachs, Candellilawachs, und tierische Wachse, z.B. Bienenwachs, 
modifizierte Naturwachse, wie z.B. Paraffinwachse, Mikrowachse, teilsynthetische 
Wachse, wie z.B. Montanesterwachse, odervoilsynthetische Wachse, wie 
Polyolefinwachse, z.B. Polyethylen und Polypropylenwachse, 
Polyethylenglykolwachse, Cycloolefincopolymerwachse, Amidwachse, wie z.B. 
N.N'-Distearylethylendiamin, Zirconocenwachse sowie chlor- oder fluorhaltige 
Polyolefinwachse Oder Polyethylen-Polytetrafluorethylen-Wachsmischungen. 

Von Interesse ist auch ein elektrophotographischer Toner, Pulver oder Pulverlack, 
enthaltend 30 bis 99,99 Gew.-%, vorzugsweise 40 bis 99,5 Gew.-%, eines ublichen 
Bindemittels, beispielsweise ein Styrol-, Styrolacrylat, Styrolbutadien-, Acrylat-, 
Urethan-, Acryl-, Polyester- oder Epoxidharz oder eine Kombination der letzten 
beiden, 0,01 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 0,05 bis 20 Gew.-%, besonders 
bevorzugt 0,1 bis 5 Gew.-%, des erfindungsgema&en Produktes, und 
gegebenenfalls 0,001 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 0,05 bis 20 Gew.-%, eines 
weiteren Farbmittels und/oder Ladungssteuermittels, jeweils bezogen auf das 
Gesamtgewicht des elektrophotographischen Toners, Pulvers oder Pulverlacks. 

Ferner kann die erfindungsgemalJ beschriebene Verbindung auf „Free-Flow Agents" 
als zusatzliches Ladungssteuerelement in suspendierter Form oder in trockener 
Abmischung aufgebracht werden. Die erfindungsgemali beschriebene Verbindung 
kann auch fur ein „Carrier-Coating a eingesetzt werden. 

Auiierdem ist das erfindungsgemaBe Produkt als Farbmittel in Ink-Jet Tinten auf 
wassriger und nichtwSssriger Basis sowie in solchen Tinten, die nach dem Hot-melt- 
Verfahren arbeiten, geeignet. Hierbei kann es auch in Kombination mit anderen 
Tinten zur Herstellung von beispielsweise magentafarbenen, cyanfarbenen, gelben 
oder schwarzen Tinten verwendet werden. .. 
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Ink-Jet-Tinten enthalten im allgemeinen insgesamt 0,5 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 
1,5 bis 8 Gew.-%, (trocken gerechnet) des erfindungsgemalJen Produkts. 

Mikroemulsionstinten basieren auf organischen Losemitteln, Wasser und ggf. einer 
5 zusatzlichen hydrotropen Substanz (Grenzflachenvermittler). Mikroemulsionstinten 
enthalten im allgemeinen 0,5 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 1,5 bis 8 Gew.-%, des 
erfindungsgemafcen Produkts, 5 bis 99 Gew.-% Wasser und 0,5 bis 94,5 Gew.-% 
organisches Losungsmittel und/oder hydrotrope Verbindung. 

10 "Solvent based" Ink-Jet-Tinten enthalten vorzugsweise 0,5 bis 15 Gew.-% des 
erfindungsgemaften Produkts, 85 bis 99,5 Gew.-% organisches L6sungsmittel 
und/oder hydrotrope Verbindungen. 

Hot-Melt-Tinten basieren meist auf Wachsen, Fettsauren, Fettalkoholen oder 
Sulfonamiden, die bei Raumtemperatur fest sind und bei Erwarmen flussig werden, 
1 5 wobei der bevorzugte Schmelzbereich zwischen ca. 60°C und ca. 140°C liegt. Hot- 
. . Melt Ink-Jet-Tinten bestehen z.B. im wesentlichen aus 20 bis 90 Gew.-% Wachs und 

1 bis 10 Gew.-% des erfindungsgemafcen Produkts. Weiterhin konnen 0 bis 
20 Gew.-% eines zusatzlichen Polymers (als "Farbstoffl6ser"), 0 bis 5 Gew.-% 
Dispergierhilfsmittel, 0 bis 20 Gew.-% Viskositatsveranderer, 0 bis 20 Gew.-% 

20 Plastifizierer, 0 bis 10 Gew.-% Klebrigkeitszusatz, 0 bis 10 Gew.-% 

Transparenzstabilisator (verhindert z.B. Kristallisation der Wachse) sowie 0 bis 

2 Gew.-% Antioxidans enthalten sein. Typische Zusatzstoffe und Hilfsmittel sind z.B. 
in US-PS 5,560,760 beschrieben. 





25 Femer ist die erfindungsgemalJe Verbindung auch geeignet als Mittel zur Schonung 
von Schwarz-, Rot-, Gelb- oder Braun-Tonen, beispielsweise in Tonem, Entwicklern, 
Druckfarben, Lacken, Kunststoffen, Gummimaterialien, Anstrichfarben, Buroartikeln, 
KOnstlerfarben oder Ink-Jet-Tinten. 

30 Weiterhin ist das erfindungsgemafie Produkt auch geeignet als Farbmittel fur 

Farbfilter sowohl fur die additive wie subtraktive Farberzeugung sowie als Farb- und 
Ladungssteuermittel for elektronische Tinten ("electronic inks") oder "electronic 
paper" ("e-paper"), die aus der Literatur bekannt sind, wie beispielsweise aus 
Shuichi Maeda, Kohei Gocho and Makoto Omodani, "Electrical Twisting Sticks in a 



Transparent Tube", Proceedings of the International Congress of Imaging Science 
2002, Tokyo, S. 507-508. 

Weiterhin ist die erfindungsgemaB beschriebene Verbindung auch geeignet zur 
Oberflachenmodifizierung von Pigmentpartikeln wie beispielsweise beschrieben in 
WO 01/30919 A1, US 5'922'118 Oder US 5'554'739. 

DarOber hinaus kann die erfindungsgemali beschriebene Verbindung als 
Ladungssteuermittel das Aufladungs- sowie das Ladungsstabilitatsverhalten von 
Elektretmaterialien, insbesondere Elektretfasern, erheblich verbessern. Typische 
Elektretmaterialien basieren auf Polyolefinen, halogenierten Polyolefinen, 
Polyacrylaten, Polyacrylnitrilen, Polystyrolen oder Fluorpolymeren, wie 
beispielsweise Polyethylen, Polypropylen, Polytetrafluorethylen und perfluoriertes 
Ethylen und Propylen, oder auf Polyestern, Polycarbonaten, Polyamiden, 
Polyimiden, Polyetherketonen, auf Polyarylensulfiden, insbesondere 
Polyphenylensulfiden, auf Polyacetalen, Celluloseestern, Polyalkylenterephthalaten 
sowie Mischungen daraus. Elektretmaterialien, insbesondere Elektretfasern, kSnnen 
beispielsweise zur (Feinst-)Staubfiltration eingesetzt werden. Die Elektretmaterialien 
k6nnen ihre Ladung durch Corona- oder Triboaufladung erhalten. 

Weiterhin kann die erfindungsgemall beschriebene Verbindung als 
Ladungssteuermittel in elektrostatischen Trennvorgangen, insbesondere in 
Trennvorgangen von Polymeren verwendet werden. Ohne Ladungssteuermittel 
laden sich "Low Density Polyethylen (LDPE)" und "High Density Polyethylen" 
(HDPE) reibungselektrisch weitestgehend Shnlich auf. Nach 
Ladungssteuermittelzugabe laden sich LDPE stark positiv und HDPE stark negativ 
auf und lassen sich so gut trennen. Neben der auBerlichen Aufbringung der 
Ladungssteuermittel ist auch eine Einarbeitung derselben in das Polymer mdglich, 
urn beispielsweise ein Polymer innerhalb der triboelektrischen Spannungsreihe zu 
verschieben und eine entsprechende Trennwirkung zu erhalten. Ebenso lassen sich 
auf diese Weise andere Polymere wie z.B. Polypropylen (PP) und/oder 
Polyethylenterephthalat (PET) und/oder Polyvinylchlorid (PVC) voneinander trennen. 
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Die erfindungsgemafl beschriebene Verbindung kann ferner auch zur Trennung von 
Salzmineralien verwendet werden, indem sie durch Zugabe (Oberflachen- 
konditionierung) die substratspezifische elektrostatische Aufladung verbessert. 

5 Weiterhin kann die erfindungsgemali beschriebene Verbindung aufgrund der 

Ladungssteuereigenschaften auch als „Electroconductivity Providing Agents" (ECPA) 
in Tinten fur Tintenstrahldrucker eingesetzt werden. 

Die genannten Analysemethoden werden wie folgt durchgefuhrt: 

10 

1) HPLC: 

- Saule: RP-select B; 

- Elutionsmittel: Methanol/Wasser 
beginnend mit 30 % Methanol/70 % Wasser, dann innerhalb von 20 Minuten 

1 5 auf 50 % Methanol, 

dann innerhalb von 10 Minuten auf 100 % Methanol, dann 10 Minuten 
konstant auf 100 % Methanol bleiben; 

- Temperatur: 40°C; 

- Durchfluss: 0,2 ml/Minute; 

20 

2) Head space + GC/MS: 

a) Head space: 120°C, 60 Minuten 

b) GC/MS 

- Saule: HP-624 (VOC), (0,25 mm, 60 m); 
25 - Tragergas: Helium; 

- Ofen: 40°C (2 Minuten), 250°C (20 K/Minute), 250°C (30 Minuten); 

- Split ratio: 30:1 

In den nachfolgenden Beispielen bedeuten Teile Gewichtsteile und Prozent 
30 Gewichtsprozent. 



17 



Herstellungsbeispiel: 

2,6 1 Chlorbenzol und 600 g Aluminiumchlorid wurden in einem Kolben unter Riihren 
bei 25°C zusammengegeben, anschlieliend portionsweise 986 g 
p-Chlorbenzoltrichlorid bei max. 35°C zugefOgt, die Mischung auf 60°C erwarmt, 
6 Stunden nachgerOhrt und danach auf Raumtemperatur abgekQhlt. Anschlieftend 
wurden bei 30 bis 40°C 520 ml m-Toluidin zur Mischung zugefOgt, die Mischung 
langsam auf 130°C erhitzt und dann bei dieser Temperatur 2 Stunden nachgerOhrt. 
Dann wurden 2,1 I Anilin innerhalb von 3 Stunden zugegeben und die 
Reaktionstemperatur auf 160 bis 165°C erhdht. Hierbei wird das Chlorbenzol 
abdestiliiert. Urn das restliche Chlorbenzol zu entfernen, wurde bei 160 bis 165°C ein 
leichtes bis mittleres Vakuum angelegt. Schlie&lich wurde wieder abgekQhlt und das 
Vakuum abgestellt. 

Dann wurden in einem zweiten Kolben 3,3 I 33 %ige Natronlauge vorgelegt, die 
Reaktionsmischung aus dem ersten Kolben unter ROhren bei ca. 95°C zugegeben 
und 3 Stunden bei 95°C nachgerOhrt. Nach Zugabe von 2 I Wasser zur 
Reaktionsmischung und ROhrer wurde die untere Aluminat-Phase abgetrennt. 
Danach wurden 9,2 I Chlorbenzol sowie 4 I Wasser zur Mischung zugegeben, unter 
ROhren auf 50°C erwarmt und erneut 1 Stunde absetzen lassen. Die untere 
chlorbenzolische Phase, die die "Blaubase" enthalt, wurde abgetrennt und in 
40 %iger Schwefelsaure-L6sung in einer Fallungs-Kaskade bei ca. 50 bis 70°C 
gefallt und anschlie&end das erhaltene "Farbbasensulfat" abfiltriert. 
Das gefallte und filtrierte Farbbasensulfat wurde mit 90 bis 100°C heiliem Wasser 
gewaschen und einer Wasserdampfdestillation bei 100°C, anschliefcender Filtration 
und Trocknung bei ca. 1 10°C auf einem Etagentellertrockner, Anteigen des 
getrockneten Produkts mit der zehnfachen Gewichtsmenge an Wasser und einer 
zweiten Wasserdampfdestillation mit anschliefcender Filtration und Trocknung bei 
110°C unterzogen. 

Charakterisierung: 

- Aussehen: 

- Anilin-Gehalt: 

- Anilin-Gehalt: 

- m-Toluidin-Gehalt: 



dunkelblaues Pulver 

180 ppm (GC-HS nach 1 h/120°C) 

290 ppm (HPLC in Methanol/Wasser, nach 1 h/120°C) 

< 50 ppm (HPLC in Methanol/Wasser, nach 1 h/120°C) 



18 



- Chlorbenzol-Gehalt: 30 ppm (GC-HS nach 1 h/120°C) 

- tan 5 (1 kHz): 0,03 

- spezifischer Widerstand: 5x1 0 13 Qcm 

- Kristallinitat: Peaks im RSntgenbeugungsdiagram bei folgenden Winkein 26 
5 (CuKa-Strahlung): 6,93°(mittel); 1 2,03°(mittel); 13,90°(mittel); 1 8,44°(stark); 

21,13°(schwach); 21 ,64°(schwach); 22,45°(schwach); 24,57°(schwach); 
28,14°(schwach); 30,53°(schwach); 32,42°(schwach); das erfindungsgemafce blaue 
Farbmittel zeigt gegenQber dem bislang bekannten Triphenylmethan-Farbstoff mit 
deutlich hoherem Gehalt an Verunreinigungen, wie beispieisweise Anilin oder 
10 Chlorbenzol, keinen (schwachen) Peak bei 20 = 6° auf; 

- IR-Spektrum: charakteristische Banden bei folgenden Wellenzahlen v [1/cm]: 3600- 

• 3300 (mehrere Banden, schwach); 3300-2600 (mehrere Banden, schwach); 2600- 
1700 (mehrere Banden, schwach); 1650-1600 (eine Bande, mittel); 1600-1550 (eine 
Bande, stark); 1550-1450 (mehrere Banden, mittel); 1400-1300 (zwei Banden, 
15 stark); 1300-1200 (mehrere Banden, mittel); 1200-1 150 (eine Bande, stark); 1150- 
1000 (mehrere Banden, mittel); 1000-400 (mehrere Banden, schwach); 

- DSC: keine Zersetzung bis 250°C (unter Luftatmosphare); Zersetzungspeaks 
bei 262°C (schwach), 295°C (mittel), ab 315°C (stark); 

- pH-Wert: 2,8 

20 - Leitfahigkeit: 450 pS/cm 

- Restfeuchte: 1 ,6 % (Karl-Fischer) 

- Teilchengreiiehverteilung: d 5 o = 7,4 pm, d 95 = 17,2 pm (Coulter-Counter); 

^ii^ Anwendungsbeispiel 1 
25 1 Teil der Verbindung aus dem Herstellungsbeispiel wird mittels eines Kneters 
innerhalb von 30 Minuten in 99 Teile eines Tonerbindemittels (Styrol-Acrylat- 
Copolymer 60:40 ®Almacryl B-1501) homogen eingearbeitet. AnschlieBend wird auf 
einer Labor-Universalmiihle gemahlen und dann auf einem Zentrifugalsichter 
klassifiziert. Die gewOnschte Teilchenfraktion (4 bis 25 //m) wird mit einem Carrier 
30 aktiviert, der aus mit Styrol-Methacrylat-Copolymer (90:1 0) beschichteten Magnetit- 
Teilchen der GroBe 50 bis 200 jjm besteht. 



19 



Die Messung erfolgt an einem Oblichen q/m-Messstand. Durch Verwendung eines 
Siebes mit einer Maschenweite von 45 jjm wird sichergestellt, dass bei den 
Tonerausblasungen kein Carrier mitgerissen wird. Die Messungen erfolgen bei ca. 
50 %iger relativer Luftfeuchte. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer werden die in 
der nachstehenden Tabelle angegebenen q/m-Werte fot/C/g] gemessen: 



Aktivierdauer 


Aufladung q/m [uC/g] 


5 Min. 


+14 


10 Min. 


+15 


30 Min. 


+15 


2Std. 


+16 



Anwendungsbeispiel 2: 

Es wird wie in Anwendungsbeispiel 1 verfahren, wobei zusatzlich noch 5 Teile eines 
organischen Pigments (RuB ®Mogul L, Cabot) eingearbeitet werden. 



Bsp. 




q/m [uC/g] 




Nr. 


5 Min. 


10 Min. 


30 Min. 


120 Min. 


2 


+10 


+12 


+13 


+14 



Patentanspriiche: 
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1 . Verbindung der Formel (1 ), 





1/2 S0 4 2 " 



(D 

gekennzeichnet durch einen Gehalt an primaren aromatischen Aminen von weniger 
als 2000 ppm, bestimmt durch Hochdruckflussigkeitschromatographie. 

10 2) Verbindung nach Anspruch 1 , gekennzeichnet durch einen Gehalt an 

primaren aromatischen Aminen, insbesondere Anilin und m-Toluidin, von weniger als 
1000 ppm. 



t 



3) Verbindung nach Anspruch 1 Oder 2, gekennzeichnet durch eine Leitfahigkeit 
zwischen 0,001 und 1 ,5 mS/cm, vorzugsweise zwischen 0,01 und 1 mS/cm, in 
5 gew.-%iger wassriger Dispersion. 



4) Verfahren zur Herstellung einer Verbindung nach einem der Anspruche 1 bis 
3, durch Friedel-Crafts-Alkylierung von p-Chlorbenzotrichlorid mit Chlorbenzol, 

20 Substitution des aromatisch gebundenen Chlors durch Anilin und m-Toluidin, 
alkalische Hydrolyse zur Farbstoffbase und Ausfallen als Farbbasensulfat der 
Formel (1), dadurch gekennzeichnet, dass das Farbbasensulfat 
a) in Wasser aufgenommen und einer ersten Wasserdampfdestillation 
unterzogen, anschlieliend filtriert und gegebenfalls bei 50 bis 180°C 

25 getrocknet wird, 
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b) der Presskuchen mit Wasser versetzt bzw. das gegebenenfalls getrocknete 
Farbbasensulfat mit Wasser angeteigt, 

c) einer weiteren Wasserdampfdestillation und Filtration unterzogen 

d) und einer Trocknung bei 50 bis 180°C unterworfen wird. 

5) Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass der Schritt b) und 
c), gegebenfalls einschliesslich d), ein- bis zehnmal, vorzugsweise zwei- bis viermal, 
wiederholt wird, wobei Schritt d) nach der letzten Wiederholung in jedem Fall 
durchgefOhrt wird. 

6) Verfahren nach Anspruch 4 Oder 5, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Trocknung bei einer Temperatur zwischen 80 und 160°C durchgefOhrt wird. 

7) Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 4 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Farbbasensulfat im Verhaltnis 1:1 bis 1:1000 mit Wasser 
versetzt bzw. angeteigt wird. 

8) Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 4 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Farbbasensulfat vor der ersten Wasserdampfdestillation 
und/oder vor einer oder mehreren weiteren Wasserdampfdestillationen einer 
Nassmahlung unterzogen wird. 

f9) Verwendung der Verbindung der Formel (1 ) nach mindestens einem der 
Anspruche 1 bis 3 als Farbmittel zum Pigmentieren von hochmolekularen 
organischen Materialien, Buroartikeln und Reinigungsmitteln. 

10) Verwendung nach Anspruch 9 zum Pigmentieren von Kunststoffen, Harzen, 
Lacken, Dispersionsanstrichfarben, Holzanstrichfarben, Druckfarben, 
Kiinstlermalfarben, Gummimaterialien, Tinten, vorzugsweise Ink-Jet-Tinten, 

30 Pulverlacken und elektrophotographischen Tonem und Entwicklern. 

1 1 ) Verwendung nach Anspruch 1 0 als Farbmittel und Ladungssteuermittel fur 
elektrophotographische Toner und Entwickler. 
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12) Verwendung nach einem der AnsprUche 9 bis 1 1 als Mittel zur Schonung von 
Schwarz-, Rot-, Gelb- oder Braun-Tonen in Tonern, Entwicklern, Daickfarben, 
Lacken, Kunststoffen, Gummimaterialien, Anstrichfarben, Buroartikeln, 
Kiinstlerfarben oder Ink-Jet-Tinten. 
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Zusammenfassung 

Blaues Farbmittel mit besonders hoher Reinheit und positiver triboelektrischer 
Steuerwirkung. 

5 

Das Farbbasensulfat der Formel (1 ) 




1 0 wird mit einem Restamingehalt von weniger als 2000 ppm, bestimmt durch HPLC, 
hergestellt, indem die durch Friedel-Crafts-Alkylierung, Substitution und Hydrolyse 
hergestellte Farbstoffbase als Farbbasensulfat ausgefallt und 
a) in Wasser aufgenommen und einer ersten Wasserdampfdestillation 
unterzogen, anschlieliend filtriert und gegebenfalls bei 50 bis 180°C 




getrocknet wird, 

b) der Presskuchen mit Wasser versetzt bzw. das gegebenfalls getrocknete 
Farbbasensulfat mit Wasser angeteigt, 



c) einer weiteren Wasserdampfdestillation und Filtration unterzogen 

d) und einer Trocknung bei 50 bis 1 80°C unterworfen wird. 



